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1．緒言 
2007 年，加圧水型原子炉（PWR: Pressurized Water Reactor）
のオーステナイト系ステンレス鋼において応力腐食割れ
（SCC: Stress Corrosion Cracking）が発生し，その原因解明が
進められている．この SCC 発生の原因として溶接および加
工の際に生じた引張残留応力，またステンレス鋼表面に生成
される酸化皮膜などの表面性状等が挙げられている．酸化皮
膜については，その破壊やはく離によって生成された隙間空
間による溶液濃縮や応力集中，また新生面の露出等によって，
SCC の発生および進展を助長する可能性が指摘されている．
したがって，SCC の発生・進展要因となる残留応力の把握や
酸化皮膜の力学的特性を調べることは重要である．そこで，
本研究では迅速に試験が行えるインデンテーション（押込み）
法を用いることで，酸化皮膜の力学特性を評価すること（本
報の第二章），ならびに残留応力を簡便に評価する手法を開
発すること（本報の第三章）を目的とした． 
 
2．酸化皮膜の力学特性評価 
2.1 供試材 
供試材は，オーステナイト系ステンレス鋼（SUS316）で
ある．供試材表面を機械研磨で鏡面に仕上げた後に振動式自
動研磨機で研磨を行った．さらに，この試験片の残留応力や
ひずみを除去するため，1050℃で 30分程度溶体化したのち，
再び鏡面仕上げを行った．そして，PWR の一次冷却水を模
擬した高温高圧水環境である，320℃のアルカリ溶液（1000 
ppm の水酸化リチウム添加，pH=10）を脱気状態（DO=5 ppb）
にした環境に 1000 時間浸漬させた．その結果，薄い酸化皮
膜が試験片表面に生成した．表面を走査型顕微鏡（SEM: 
Scanning Electron Microscope）により観察したところ，おお
よそ平坦であった．さらに酸化皮膜の断面構造を調べるため，
集束イオンビームを用いて，厚さ 100 nm 以下の薄片を作成
し，透過型電子顕微鏡（TEM: Transmission Electron Microscope）
を用いて酸化皮膜の断面を観察した．この結果を Fig. 1 に示
す．これより，酸化皮膜は外層と内層の二つから構成されて
いることが推測でき，このような二層構造は多くの既往研究
(1)の観察結果と類似している．また，それらの TEM やエネ
ルギー分散型 X 線分析 (EDX: Energy dispersive X-ray 
spectrometry)を用いた分析結果では，外層は Fe3O4，内層は
FeCr2O4 と同定されており，本研究も同様な物質構造と考え
られる．酸化皮膜の膜厚は Fig. 1 より外層は 100 nm，内層は
140 nm であることがわかった． 
2.2 酸化皮膜の変形特性 
 酸化皮膜の変形特性（弾塑性特性）を推定するために，ナ
ノスケールの押込み試験であるナノインデンテーション試
験を行った．様々な最大押込み力 Fmax（50 N～2000 N）の
試験を行い，外層のヤング率については Oliver-Pharr 法(2)を
用いて押込み曲線の除荷過程の傾きから求めた．深さに対す
るヤング率の変化を Fig. 2 の○印で示す．内層や基材の影響
が出ないよう，外層の膜厚 1/10 以下の深さまで押し込んだ試
験から求めたヤング率を平均した．その結果，外層のヤング
率は 153.5 GPa であった．一方，内層のヤング率を直接求め
ることはできないが，FeCr2O4のヤング率 233 GPa
(3)を用いる
こととした．なお，本試験において，さらに深く押し込んだ
試験から求めたヤング率は， FeCr2O4のヤング率に近い値を
示した．  
 つぎに，降伏応力を硬さ値 H から推定する．なお，硬さ値
H は Fmax/Ac より算出し，Ac は接触面積である．上述の試験
結果から，各深さにおける硬さ H を整理した（Fig. 2 の●印）．
先ほどと同様に外層の硬さ H を，膜厚 1/10 に相当する押込
み深さ 10 nm 以内の結果から算出すると，平均で 9 GPa とな
った．そして，降伏応力Y は硬さ H 値の 1/3 という Tabor 式
(4)を用いた結果，外層のY は 3 GPa と推定した． 
 以上の結果をまとめると，外層のヤング率 E=153.5 GPa，
降伏応力Y=3 GPa，そして内層のヤング率 E=233 GPa である．
なお，外層のポアソン比は 0.3 と仮定し，内層のポアソン比
は既往の研究で報告されている FeCr2O4の 0.31
(5)を用いた．
しかしながら，内層の降伏応力は不明のため，次に述べる有
限要素法（FEM: Finite Element Method）を用いて推定した． 
 未知である内層の降伏応力をナノインデンテーション試
験を模擬した FEM 解析によって推定する．具体的には，実
験の押込み曲線に一致するまで，様々な降伏応力を内層に入
力する繰り返し解析を実施する．解析には二次元軸対称で外
層，内層および SUS316 基材の三材料をモデル化したものを
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Fig. 1 TEM image and schematic diagram of cross section of the 
oxide film formed on type SUS316 steel. 
Fig. 2 Changes in the Young’s modulus E and hardness H as a 
function of penetration depth hc. 
用いた．外層および内層の酸化皮膜は，硬質脆性材料のため
弾完全塑性体と仮定し，弾塑性特性については先ほど推定し
た値を入力した．一方，基材の SUS316 はヤング率 E=195 GPa，
ポアソン比=0.3 の弾性体とした．これらの解析の結果，計
算と実験の差が最小となる材料特性のケースは，内層のY
が 1.5 のときであり，それを推定解とした． 
2.3 酸化皮膜の破壊特性 
 酸化皮膜の破壊強度を調べるために，さらに大荷重のマイ
クロインデンテーション試験を行った．用いた圧子は，球状
圧子で曲率半径 R=40 m，そして Fmax=500～4900 mN に設定
した．押込み試験後に SEM によって圧痕を観察した．Fmax 
=1000 mN の試験後の圧痕画像をそれぞれ Fig. 3 に示す．Fmax 
=750 mN では，き裂は見られなかったが，1000 mN ではき裂
が発生した．また，図中の拡大図より，圧痕縁の周辺から半
径方向にき裂が進展することがわかった．このき裂発生位置
（圧痕中心を原点とする）を調べた結果，この平均は 14.8 m
であった．これは，最大押込み力には依存せず，き裂発生位
置は一定であることがわかった． 
つぎに，押込み負荷中の FEM 解析を実施し，酸化皮膜表
面の応力分布を計算して皮膜の破壊強度の推定を試みた．二
次元軸対称 FEM モデルを作成し，圧子は R=40 m 圧子を再
現した剛体モデルである．外層および内層皮膜は，前節の通
り弾完全塑性体とし，基材の SUS316 は弾塑性体とした．こ
の塑性構成則は，Ludwik 型硬化則(6)を用いた．材料定数は，
E=195 GPa，ポアソン比=0.3，Y =0.26 GPa，n=0.7，K=1.187 
GPa(7)とした． 
 Fig. 3 のように，き裂は半径方向に進展するため，それに
対して垂直方向となる円周方向の成分がき裂発生駆動力
と考えられる．そこで，押込み負荷中における皮膜表面上の
応力分布を調べた．それぞれの押込み力に対して調べた
応力分布を，圧痕中心点からの距離で整理して Fig. 4 に示
す．いずれの押込み力においても，一旦，下に凸のピーク
を示すが，その後に上に凸のピークを示した．これらのピ
ーク応力は押込み力が大きくなるにつれて増大する傾向を
示し，その位置も右側にシフトしていくことがわかる．き裂
発生位置（14.8 m）を図中の破線で示すが，それに一致す
るピーク値は 3.23 GPa，その時の押込み力は 940 mN であ
った．このときのが皮膜の破壊強度である． 
 推定した破壊強度の妥当性を検証するために，その他の圧
子形状（先端曲率半径 R=20,100 m）でも同様な実験と解析
を実施した．そして，き裂を発生させる表面の最大値と距
離 r の関係を FEM 解析から求めた．その結果を Fig. 5 に示す
が，押込み力 F の値もデータ点に併記した．Fig. 4 と同様に
押込み力が増加するほど，表面の最大値も上昇することが
わかる．この図に対して Fig. 4 で求めた破壊強度（3.2 GPa）
を照合すると，R20 m 圧子では押込み力 800 mN 以上，R100 
m 圧子では押込み力 5000 mN 以上でき裂が発生すると推測
できる．そこで，それぞれの圧子において，様々な押込み力
の試験を行った結果，R20 m 圧子では押込み力が 700 から
800 mNの間でき裂が発生し，一方R100 m圧子では 4900 mN
の押込み力でもき裂は発生しないことがわかった．この傾向
は，Fig. 5 の解析結果と一致することから，本研究で推定し
た酸化皮膜の破壊強度値は 3.2 GPa で，これがき裂の発生条
件であることがわかった． 
 
3．オーステナイト系ステンレス鋼の残留応
力測定法 
3.1 対象材料 
 本研究では各種機械構造物で広く使われているオーステ
ナイト系ステンレス鋼（SUS316L）を対象とした．その弾塑
性特性は 2.3 節のもので，塑性域の真応力―真ひずみ曲線は
Ludwick 型硬化則(6)で近似できる．本研究の予ひずみ材の応
力―ひずみ曲線は，納入材のそれを塑性ひずみ分シフトした
ものに対応すると考えた．つまり，予ひずみ材の降伏応力は
加工硬化によって上昇し，予ひずみ量分シフトさせることで，
納入材の応力―ひずみ曲線の上にプロットできる．本研究で
は SUS316L のみを対象としているため，予ひずみ材の降伏
応力は，Ludwik 硬化則に予ひずみ量を代入することで表す
ことができる．したがって，塑性特性は一つのパラメーター
（予ひずみ量pre）のみによってあらわすことができる．その
ため本研究では，降伏応力をY(pre)と記述する． 
3.2 数値解析 
 バーコビッチ圧子を用いた押込み試験を二次元軸対称モ
デルで模擬するために，本研究では半頂角が 70.3°の円錐圧
子を用いた．そして，様々な予ひずみと残留応力を内在した
仮想材料の数値実験（FEM 解析）を行う．その押込み試験
の結果（押込み曲線）と材料に内在した残留応力と予ひずみ
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の値を結びつけた関数を作成することで，本手法を確立する．
設定した予ひずみpre の値は 0，5，10，20，30，40，60，100％
を設定した．さらに，圧子押込み（押込み負荷）の前に様々
な残留応力resを材料へ付与する．ここで，resはY(pre)によ
って正規化し，パラメトリック解析への入力パラメータとし
てresY(pre)を用いる．resY(pre)の値は-0.75，-0.25，0，+0.25，
+0.75 を入力する．したがって，8 通りの予ひずみの値と 5
通りのresY(pre)の合計 40 パターンの FEM 解析を行った．
なお，すべての計算においてポアソン比は 0.3 を入力し，ヤ
ング率 E は 195 GPa とした． 
 押込み曲線に及ぼす予ひずみと残留応力の影響を調べる
ため，代表的な条件について解析を行った．残留応力が無く，
様々な予ひずみが内在したときの押込み曲線の比較を Fig. 
6(a)に示す．この図から予ひずみが増加する（降伏応力が上
昇する）ほど押込み力が増加することが分かる．一方，予ひ
ずみ 0で様々な残留応力が内在したときの押込み曲線の比較
を Fig. 6(b)に示す．この図から圧縮方向の残留応力が大きい
ほど押込み力が増加すること，反対に引張方向の残留応力が
増加するほど押込み力が減少することが分かる．したがって，
予ひずみと残留応力の両者が押込み曲線に影響することが
わかった． 
 
3.3 推定法 
予ひずみpre と残留応力res 両方を推定する方法を構築す
るために次元解析を行った．すなわち，押込み曲線と推定す
るパラメータ（pre とres）が一対一に対応する無次元関数を
パラメトリック FEM 解析の結果を用いて作成する．推定す
るパラメータ（pre とres）は二つ独立して存在するため，押
込み曲線から得られる二つの独立パラメータに着目する必
要がある． 
独立した，押込み曲線の模式図を Fig. 7 に示す．この図に
おいて，圧子押込みによる押込み曲線の面積は全仕事量 W に
相当する．これに反して，除荷に対応する面積（実線と破線
で囲まれた面積，Wu）は弾性回復仕事（除荷仕事）を示して
いる．ここで，弾性回復深さ he は，hmax - hr から表すことが
でき，hr は永久くぼみ深さである．Fig. 7 に示すように，本
研究では全仕事 W と弾性仕事 Wuに着目した．Π理論
(8)を用
いて次元解析を行うことで，W および Wuについての以下の
関係が得られる． 
  
𝑊
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ここで，降伏応力Y(pre)は予ひずみpre と関係している．Eqs. 
(1)，(2)いずれにおいても，E*は複合ヤング率である．  
 40通りのパラメトリック FEM 解析によるデータをEqs. (1)，
(2)に代入し，その結果を Fig. 8，9 に示した．これらの図か
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(a) 
(b) 
ら Eqs. (1)，(2)が E*/Y(pre)およびres/Y(pre)に依存しているこ
とが分かる．W/(Y(pre)hmax
3)の値は E*/Y(pre)に対して単調増
加している（Fig. 8）．一方，Wu/(Y(pre)he
3)の値は E*/Y(pre)
に対して単調減少している（Fig. 9）．実線で示すように
W/(Y(pre)hmax
3) と Wu/(Y(pre)he
3) のデータは，それぞれ
res/Y(pre)の値ごとに多項式で近似した．これらの多項式は
res/Y(pre)の関数で補間することで，任意のres/Y(pre)のとき
の関数を得ることができる．このようにして，Eqs. (1)，(2)
の具体形を得ることができた． 
押込み試験の結果から W と hmax，Wu，he の値を Eqs. (1)，
(2)に代入することにより，E*/Y(pre)とres/Y(pre)の関係が一
意に求まる．したがって二つの独立した E*/Y(pre) と
res/Y(pre)の関係が得られるので，この二つの曲線の交点が
E*/Y(pre)とres/Y(pre)の解である．ここで複合ヤング率 E*は
既知であるので降伏応力Y(pre)（予ひずみ量に対応する）と
resが求まる． 
3.4 推定法の検証 
 推定精度の確認のため，数値実験の結果を本手法に適用し
た．上述の通り，無次元関数を作成する目的で，パラメトリ
ック解析が行ったが，それらの結果を用いて，ここでは本手
法の有効性の確認，つまり残留応力と予ひずみを推定する．
さらに，手法検証のために二組の追加条件（ pre=0.15，
res/Y(pre)=0.5 およびpre=0.5，res/Y(pre)=-0.4）でも調査した．
すべてのケースにおいて数値解析の押込み曲線の負荷曲線
から（W,hmax）を，除荷曲線から（Wu,he）を抽出し，pre と
resを推定した．本手法により推定した（pre，res/Y(pre)）の
値を Fig. 10 に示す．□は入力値（解）,●は推定値を示して
いる．すべての推定結果は入力値とよく一致しており，その
誤差は 20%以内であった． 
 つぎに，実験を行って検証した．使用した試験片は市販の
オーステナイト系ステンレス鋼 SUS316L であり，予ひずみ
と残留応力が入ったいくつかの試験片を用意した．予ひずみ
材には市販の冷間圧延 SUS316L（Cold rolled, CR とする）を
用いた．圧延率は 5，10，20%である．これらのステンレス
鋼を Mat. 1，2，3，4 とする．なお，Mat. 1 は納入材（AR）
の SUS316L である．それらの特性を Table 1 に示す．冷間圧
延材（Mat. 2-4）の応力―ひずみ曲線を得るために単軸引張
試験も実施した．納入材の応力ひずみ曲線を比較することで
予ひずみpre の値を取得した（Table 1 参照）．一方，残留応力
が入った試験片としてショットピーニング材（Shot peened, 
SP）を使用した．これを Mat. 5 とする．内在している残留応
力は X 線回折法を用いてを測定した．任意の三箇所を選択し，
それぞれの点において二方向の直交軸から測定を行った．二
直交軸に沿った応力はおおよそ等しく，試験片表面は等二軸
圧縮残留応力があると考えられる．したがって二方向の平均
resは-450±138 MPa である．Table 1 からわかるように，本手
法を用いて推定した残留応力resと予ひずみpre は，他の測定
法で得られた値（表中の Solution）とよく一致している．し
たがって，本研究で提案した手法は予ひずみと残留応力の入
った SUS316L に適用できる． 
 
4．結言 
 本研究では，SCC の発生要因となる残留応力の推定法の開
発ならびにステンレス鋼表面に生成する酸化皮膜の力学特
性評価を行った． 
(1) 高温高圧水（PWR 一次冷却水模擬）環境でオーステナイ
ト系ステンレス鋼 SUS316 表面に生成されたサブミクロン厚
さの酸化皮膜の力学特性を評価した．はじめに酸化皮膜を分
析し，その弾塑性特性をナノインデンテーション試験および
有限要素解析を用いて評価した．つぎに，マイクロインデン
テーション試験を行い，皮膜にき裂を生成させた．そして，
発生したき裂形態と有限要素解析を組み合わせることによ
り酸化皮膜の破壊強度を評価した． 
(2) インデンテーション法を用いた残留応力および予ひずみ
の同時評価手法を提案した．これはステンレス鋼を対象にし
て，1 回の試験で迅速に測定できる方法である．バーコビッ
チ圧子で完全塑性変形まで押込み，押込み力と押込み深さの
関係である押込み曲線を取得する．そして，押込み曲線から
得たパラメータを逆解析に用いることで，残留応力と塑性ひ
ずみを推定することができる．以上の開発した手法を，冷間
圧延材およびショットピーニング材に適用し，その残留応力
および予ひずみ量を評価した．その推定結果と他の計測・実
験結果は比較的良い一致を示し，本手法の有効性を示した． 
(3) 本報では割愛するが，本手法を発展させ，ステンレス鋼
に生じる一軸方向の残留応力評価法を確立した．また，これ
まではステンレス鋼のみを対象としてきたが，その他の材料
に適用できる評価法の開発も実施している．これは球状圧子
とバーコビッチ圧子の二圧子を用いることで様々な材料を
対象にできる手法であり，残留応力と塑性ひずみの評価が可
能となる． 
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pre res, MPa pre res, MPa
Mat. 1 (AR) 0 0 0 8 
Mat. 2 (CR-5%) 0.042 0 0.039 -11 
Mat. 3 (CR-10%) 0.089 0 0.103 15 
Mat. 4 (CR-20%) 0.199 0 0.202 -32 
Mat. 5 (SP) Unknown -450±138 0.444 -494 
* “Solution” is the material property obtained from the experiment. For Mat.2-4 of
cold rolled steel(CR), the pre-strain pre was obtained by tensile test. For Mat.5 of shot
peening steel (SP), the residual stress was measured by X-ray diffraction.
Fig. 10 Comparison of the estimated result by reverse analysis 
with input value. 
Table 1 Experimental verification of cold-rolled and shot-peened 
SUS316L, showing the comparison of between the estimations 
(
res
 and 
pre
) from the present indentation method and those of 
experimental data (obtained from x-ray diffraction and uniaxial 
tensile test). 
